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TI Polypropylene wax with very low »elt viscosity - made by polymerisation 
with metallocene catalyst in presence of hydrogen, used in toners, 
plastics processing and hot melt adhasivos. 

DC A17 G02 G03 

IN HERR-MANN, H; HOHNER, G 

PA (CLRNi CliARIANT GMBH 

CYC 27 

PI E? 990564 Al 19990113 (199907)* DE Dp <— 

R: AL AT BE CH CY DE OK ES TI FR GB GR IE IT LI LT LU LV MC MK NL P*^ 
RO Se SI 

DE 19729833 Al 19990114 (199908^ 

CN 1206720 A 19990203 (199924) 

JP 11100413 A 19990413 (199925J 6p 
ADT EP 890584 Al EP 1998-112262 199S0702; DE 19729853 Al DE 1^97-19729633 

19970711; CK 1206720 A CN 1999-115939 19980710; JP 11100413 A JP 

1996-194563 19980709 
PRAI DE 1997-19729833 19970711 
AE EP 890584 A UPAS: 19990217 

Polypropylene homo- or co-polymer wax with a inslr viscosity (MV; at 170 

deg. C) of less than 100 mpa.s, made by polyiaerisation with metallccene 

catalysts in presence ot hydrogen. ^ 

Also claimed is a process for the production of polypropylene wax as 

above, in which ethylene-bridged stereo-rigid raetallocer.Qe are used as 

catalysts. 

USE - For the production of toners, for plastics processing and the 
production of masterbatchea, for the production of printing ink, in paint 
and as components of hot melt adhesives (claimed) . 

ADVANTAGE - Enables th« production of Polypropylene wax with very 
low ' 

MV, high hardness values and good temperature stability, 
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Ein Antrag gemSss Regel 88 EPO auf Berlchtigung 
der Beschreibung liegt vor. Uber diesen Antrag wird 
im Laufe des Verfahrens vor der Prufungsabteilung 
eine EntschekJung getroffen werden (Richtlinien fOr 
die Prufung im EPA. A-V. 3.). 



(54) Polypropylenwachs 

(57) Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf 
Polypropylen-Homopolymeren und Copolymer- 
Wachse, die durch Polymerisation unter Verwendung 
von Metallocen-Verbindungen in Gegenwart von Was- 
serstotf hergestellt wurden und eine Schmelzviskositat 
von weniger als 100 mPas, gemessen bei 170 "C. auf- 
weisen. 

Diese Wachse zeigen durch ihre hohe Temperatur- 
stabilitat weder Verfdrbungs- noch Vernetzungsreaktio- 
nen und sind sehr gut geeignet fOr die Venvendung von 
Tonern, zur Kunststoffveraibeitung. fur Masterbatches. 
fOr Druckfarben. Lacke und Schmelzkleber. 
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Beschreibung 



Die vorliegende Erf indung bezleht sich auf ein niederviskoses. hartes Polypropylen-Wachs. ein Verfahren zu des- 
sen Hersteltung sowie auf dessen Verwendung. 
5 Der thermische Abbau von isotaktischem Polypropylen ergibt harte PP-Wachse, ist allerdings energieaufwendig 
und fQhrt zu teilweise verfdrbten Produkten welche Doppeibindungen enthalten. 

Die Polymerisation von Propen mit Ziegler-Natta Katalysatoren (EP-A-584 586. DE-A-23 29 641) erfordert hohe 
Mengen Wasserstoff und Ist hierdurch ebenfalls auf hoherviskose Wachse beschrSnkl. 

Die Herstellung von 1 -Olef inpolymenwachsen mit enger Molmassenverteilung und hoher Isotaktlzitdt mIt Metalto- 
10 cenen ist bekannt. Die entstehenden Produkte bleiben jedoch auch bei der Regelung durch hohe Wasserstoff-Pegel 
oberhalb einer Schmelzviskositat von 100 mPas (EP-A-321 852). 

EP-A-321 853 beschreibt die Venwendung von Metallocen-Katalysatoren zur Herstellung von niedermolekularen 
PP-Wachsen. Die entstehenden Produkte besltzen jedoch eine geringe Isotaxie von Weiner 70 %. 

Daruber hinaus gibt es Metallocene (EP-A-416 566) welche in AbhSngigkeit von der Polymerisationstemperatur 
IS zur Herstellung von Polypropylen von unterschiedllchem Molekulargewicht venwendet wurden. Das mittiere Molekular- 
gewlcht sinkt durch die ErhOhung der Polymerisationstemperatur. Die nach diesem Verfahren hergestellten Produkte 
besltzen ungesflttigte Kettenenden und sind hierdurch in der Anwendung thermisch wenig stabil. 

Die Aufgabe bestand somit darin, sehr niedrlgviskose Polypropylen-Wachse von hoher Harte und guter Tempera- 
turstabilitat herzustellen. 

20 Es wurde gefunden. daB durch Polymerisation von Propen zusammen mit Comonomeren unter Venwendung von 
Metallocenen bei zusatzlicher Venwendung von Wasserstoff neuartlge niedermolekulare PP-Wachse herstellbar sind. 
DIese besitzen eine Schmelzviskositat von Meiner 100 mPas bei 170 und haben keine ungesattigten oder polaren 
Gruppen In der Kette. welche Vertarbungs- und Vernetzungsreaktionen fOrdern kOnnen. Bevorzugt besrtzen die Poly- 
propylen-Homopolymerwachse eine Isotaxie von grOBer 70 % und eine Schmelzwarme von grOBergleich 80 J/g urn 

25 eine hohe Harte zu gewahrleisten. 

Die Anmeldung betrlfft daher mit Metallocenen hergestellte harte PP-Homopdymer- und PP Copolymer-Wachse 
mit gesattigten Kettenenden. wobei das Wachs keine Oder weniger als 10 % ungesattigte Endgruppen besitzt. einer 
Schmelzviskositat von kleiner 100 mPas gemessen bei 1 70 und einem isotaktischen Index grOBer gleich 70 % sowie 
deren Verwendung. 

30 Es wurde weiter gefunden, daB diese neuartigen Wachse in vielfaitigen Einsatzgebieten vorteilhaft anwendbar 
sind. Sie eriauben als Komponente in Tonern durch ihre niedrige Viskositat eine gute Mischbarkeit bei der Toner Her- 
stellung. Niedrlgviskose PP-Wachse f inden daher In besonderer Weise Anwendung fur den Einsatz als Komponente In 
Schwarz und Farb-Tonern in Photokoplerern und Laserdruckern. 

In gleicher Weise sind diese Wachse vorteilhaft einsetzbar zur Herstellung von Druckiarben. In Lacken und ats 
35 Komponente In Schmelzklebern. 

Sofern pulverfOrmige Mischungen hergestellt werden sollen, eriaubt die hohe Kristallinitat der Wachse eine leichte 
Mahlbarkeit der Mischung und vermeidet ein Verkleben der Pulver wie dies bei Venwendung niedrigisotaktischer 
Wachse regelmaBig zu beobachten Ist. 

In alien Anwendungen wird eine Verfartxjng oder Vernetzung der Schmeize vermieden, wodurch fur den Anwender 
40 auch bei hohen Temperaturen und langen Wartezeiten in Verarbeitungsmaschinen keine Veranderung der Wachs- 
schmelze erfolgt. 

Aus diesem Grund ist die Venwendung der so hergestellten Wachse als Hilfsmittel in der Kunststoffverarbeitung. 
zum Beispiel ats Gleitmrttel sehr vorteilhaft. Insbesondere vorteilhaft Ist die Venwendung bei der Herstellung von 
Masterbatches, zum Beispiel von Pigmenten oder Farbstoffen zur Polymer-Einfarkxjng. Die niedrige Viskositat der 
45 Wachsschmeize ermOglicht eine verbesserte Benetzung und Dispergierung der Farbtrager und erhOht dadurch die 
Farbausbeute und Intensitat. 

Bevorzugt sind Polyolefin-Wachse. hergestellt durch die Venwendung von Sandwich-Chelat-Verbindungen, ins- 
besondere solche hergestellt durch die Venwendung von Metallocen-Verblndungen. dadurch gekennzeichnet. daB das 
Metallocen eine Verbindung der Formel I darstellt: 



so 




r3 
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r4 
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Diese Forme! umfaOt auch Verbindungen der Formel la 



5 



10 



15 



20 



und der Formel lb 

25 



30 



35 




In den Formein I, ta und lb ist ein Metall der Gruppe IVb. Vb oder VIb des Perlodensystems. beispielsweise 
Titan. Zirkon. Hafnium, Vanadium, Niob, Tantal. Chrom, Molybdan. Wolfram, vorzugswelse Titan. Zirkon und Hafnium. 

und r2 sind gleich oder verschieden und bedeuten ein Wasserstoffatom. eine CrCio-. vorzugsweise CrCa- 
Alkylgruppe. insbesondere Methyl, eine Ci-C^o". vorzugsweise Ci-Ca-Alkoxygruppe. eine Ce-Cio*. vorzugsweise Ce- 
45 Ca-Arylgruppe. eine Ce-C^o-. vorzugsweise Ce-Cs-Aryloxygruppe. eine C2-C10-. vorzugsweise C2-C4-Alkenylgruppe. 
eine CrC^Q-, vorzugsweise Cr-Cio-Arylalkylgruppe. eine C7-C40-, vorzugsweise C7-Ci2-Alkylarylgruppe. eine C8-C4o- 
. vorzugsweise C8-Ci2-Arylalkenylgruppe Oder ein Halogenatom. vorzugsweise Chlor, 

und R"* sind gleich oder verschieden und bedeuten einen ein- oder mehrkernigen Kohlenwasserstoffrest. wel- 
cher mitdem Zentralatom eine Sandwichstruklur bilden kann. Bevorzugt sind R^ und R^ Cyclopentadienyl, Indenyl. 
50 Benzoindenyl oder Fluorenyl. wobei die GrundkOrper noch zusfltzliche Substrtuenten tragen oder miteinander verbruckt 
sein kOnnen. AuBerdem kann einer der Reste R^ und R^ ein substituiertes Stickstoffatom sein. wobei R^* die Bedeu- 
tung von R^^ hat und vorzugsweise Methyl. t-Butyl oder Cyclohexyl ist. 

R^, R^. R^, R^ R^ und R^^ sind gleich oder verschieden und bedeuten ein Wasserstoffatom. ein Halogenatom. vor- 
zugsweise ein Fluor-. Chlor- oder Bromatom, eine CrCio-. vorzugsweise CrC4-Alkylgruppe. eine Ce-Cio-. vorzugs- 
55 weise Cs-Cs-Arylgruppe. eine CrCio-. vorzugsweise d-Ca-Alkoxygruppe. einen -NR^^^-. -SH^\ - OSiR^^-. -SiR^V 
oder -PR^®2-Rest. worin R^® eine Ci-C^q-. vorzugsweise Ci-Ca-Alkylgruppe oder Cs-Ciq-. vorzugsweise Ce-Ce-Alkyl- 
gruppe, oder Im Falle Si oder P enthaltender Reste auch ein Halogenatom. vorzugsweise Chloratom. ist. oder je zwei 
benachbarte Resle R*. R^. R^. R^. P? oder R^^ bilden mit den sie verblndenden C-Atomen einen Ring. Besonders 
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bevorzugte Uganden sind die substituierten Verbindungen der GrundkOrper Indenyl, Benzoindenyl. Fluorenyl und 
Cyctopentadienyl. 
ist 



r17 r17 r17 17 

I II I I 



r18 r18 r18 



?17 r17 r17 r17 



m2 O m2- 

r18 r18 r18 r18 



=BR^^ =AIR^^ -Ge-. -Sn-. -0-. -S-. =S0, ^SOg. =NR^5 ^qq ^ppi5 =P(0)R^5 wobei R^^ r1« und R^® gleich 
Oder verscheiden sind und ein Wasserstoffatom, ein Halogenatom. eine CrCso-. vorzugsweise Ci-C4-Alkylgruppe, ins- 
besondere Methylgruppe, eine Ci-Cio"P'"0''a^kylgruppe. vorzugsweise CFa-Gruppe. eine Ce-CiQ-Fluorarylgruppe. vor- 
zugsweise Pentafluorphenylgruppe. eine Ce-Cio-. vorzugsweise Ce-Ce-Arylgruppe. eine Ci-Ciq. vorzugsweise CrC4- 
Alkoxygruppe, insbesondere Methoxygruppe. eine C2-C10-. vorzugsweise C2-C4-Alkenylgruppe, eine C7-C40-. vor- 
zugsweise Cy-Cio-Arylalkylgruppe, eine C8-C40-. vorzugsweise Cg-Cis-Arylalkenylgruppe Oder eine C7-C40-. vorzugs- 
weise C7-Ci2-Alkylarylgruppe bedeuten, oder R^^ und R^® oder R''^ und R^® bilden jeweils zusammen mit den sie 
verbindenden Atomen einen Ring. 

ist Silizium. Germanium oder Zinn. bevorzugt Silizium und Germanium. R^^ ist vorzugsweise aCR^^R^^. 
=SiR^^R^® =GeR^^R^^ -0-. -S-. =S0. =PR^^ oder =P{0)R^^. 

R^^ und R^^ sind gleich oder verschieden und haben die fur R^^ genannte Bedeutung. m und n sind gleich oder 
verschieden und bedeuten null, 1 oder 2, bevorzugt null oder 1. wobei m plus n null, 1 oder 2, bevorzugt null oder 1 ist. 

R^^ und R^^ haben die Bedeutung von R*"^ und R^®. 

Beispiele fur geeignete Metallocene sind die rac-lsomeren von: 



Ethylen-bis-1 -(2-methyl-tetrahydroindenyl)-zirkoniumdichlorid, 

Ethylen-bis-1 -(4,7-dimethyl-indenyl)zirkoniumdichlorid, 

Ethylen-bis-1 -(2-methyl-4-phenylindenyl)zirkoniumdichlorid. 

Ethylen-bis*1 -(2-methyt-4.5-benzoindeny1)zirkoniumdichlorid, 

Ethylen-bis-1-(2-methyl-4,5-benzo-6,7-dihydroindenyl)zirkoniumdichIorid, 

Ethylen-bis-1-(2-methyl-lndenyl)zirkoniumdichlorid, 

Ethylen-bis-1-tetrahydroindenylzirkoniunndichlorid, 

sowie jeweils die Alkyl- oder Aryl-Derivate dieser Metaltocendichloride. 



Zur Aktivierung der Einzentren-Katalysatorsysteme werden geeignete Cokatalysatoren eingesetzt. Geeignete 
Cokatalysatoren fur Metallocene der Formal I sind aluminiumorganische Verbindungen, insbesondere Alumoxane oder 
auch aluminiumfreie Systeme wie P?\mh^^BH^^^. R^^^ph^ j^br^4. R^^gCBR^^^ oder BH^\ In diesen Formeln 
bedeutet x eine Zahl von 1 bis 4. die Reste R^^ sind gleich oder verschieden, bevorzugt gleich. und bedeuten Ci-Ciq- 
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Alkyl Oder Ce-Cie-Aryl Oder zwei Reste R^^ bikJen zusammen mit dem sie verbindenden Atom einen Ring, urxl die 
Reste r2^ sind gleich Oder verschieden. bevorzugt gleich. und stehen fur Cs-Cis-Aryl. das durch Alkyl. HaloalkyI Oder 
Fluor substituiert sein kann. tnsbesondere steht R^^ fur Ethyl. Propyl. Butyl Oder Phenyl urxl R^ fur Phenyl. Pentaf luor- 
phenyl. 3,5-Bis-tr(fluamethytphenyl, Mesityl, Xylyl Oder Tolyl. 

Diese Cokatalysatoren sind insbesondere geeignet in Kombination mit Metallocenen der Formel I, wenn R^ und R^ 
eine Ci-Cio-Alkylgruppe Oder eine Aryl- oder Benzylgruppe, vorzugsweise Methylgruppe. bedeuten. Die Derivatisie- 
rung zu den Metallocenen der Formel I kann nach literaturbekannten Methoden. beispielsweise durch Umsetzung mit 
Alkylierungsmittein wie Methyllithium erfolgen (vgl. Organometailics 9 (1990) 1359: J- Am. Chem. Soc. 95 (1973) 6263). 

Zusdtzlich ist haufig eine dritte Komponente erforderlich, urn einen Schutz vor polaren Katalysator-Giften aufrecht 
zu erhalten. HIerzu sind aluminiumorganische Verblndungen. wie z. B. Triethylaluminium. Tributylaluminlum und andere 
sowie MIschungen geeignet. 

Je nach Verfahren kCnnen auch getragerte Einzentren-Katalysatoren zur Venwendung kommen. Bevorzugt sind 
Katalysatorsysteme. bei welchen die Restgehalte von Tragermaterial und Cokatalysator eine Konzentration von 100 
ppm im Produkt nicht uberschreiten. 

Zur Herstellung der erf indungsgemaBen Wachse wird Propen in Gegenwart von Wasserstoff sowie optional weite- 
rer define Oder DIoIefine mit 2 bis 18 C-Atomen ats Comonomere polymerisiert. Beispiele fur venwendbare Comono- 
mere sind Ethylen. 1-Buten. 1-Penten. 1-Hexen. 1-Octen. 2-Methyl-1 -propen. 3-Methyl-l-buten. 3-Methyl-l-penten. 4- 
MethyM-penten, 4-Methyl-1-hexen. Styrol Oder cydischen define wie Cydopenten. Cydohexen. Norbornen. 1.4,5,8- 
Dimethano-l.2.3.4.4a.5,8,8a-octahydronaphthalin und deren struklurellen AbkOmmlingen sowie DIoIefine wie 1 [5- 
Hexadien, 1 ,7-Octadien, 1 ,3- Oder 1 ,5-Cyclooctadien. Bevorzugt ist die Polymerisation von Propylen sowie die Copoly- 
merisatlon von Propylen mit einem 1 -Olefin mit 2 bis 10 Kohlenstoffatomen. Beispiele fOr Copolymenwachse sind Pro- 
pylen/Ethylen-. Propylen/1 -Buten- und Propylen/1-Hexen-Wachse. 

Beispiele fur Terpolymere sind Propyl en/Ethylen/1 -Buten- oder Propylen/Ethylen/ 1 .5-Hexadien-Terpolymer- 
wachse. 

Copolymenwachse enthalten 0 bis 20 Gew.-% des Comonomers bezogen auf das Gesamtpolymer. Terpolymer- 
wachse enthalten mindestens 80 Gew.% des Hauptmonomers. wobei die beiden Comonomere jewells bis zu 19 
Gew.%. in Summe beider Comonomere jedoch maximal 20 Gew.% am Gesamtpolymer enthalten sind. 

Die erflndungsgemdBen Wachse enthalten weniger als 10 % ungesattigte Endgruppen. bevorzugt weniger als 5% 
ungesattigte Endgruppen. 

Die nach diesem Verfahren hergestellten isotaktischen Polypropylen-Homopolymenwachse besitzen eine Isotaxie 
von grOfier 70 % und eine Schmelzwarme AH von grGBergleich 80 J/g um eine hohe Harte zu gewahrleisten. 

Die erf indungsgemaBen Wachse kOnnen in jedem geeigneten Reaktor-Typ hergestellt werden. wie ein Loop-Reak- 
tor, Autoklav oder Gasphase. Die Regelung des Molekulargewichts erfolgt bevorzugt nicht Ober die Variation der Poly- 
merisationstemperatur. sondern bei konstanter Temperatur durch Veranderung des Wasserstoff- Drucks. 

Die fOr die Anwendung der erfindungsgemaBen Wachse kennzeichnende Eigenschaft fiir die Ketteniange ist die 
Viskositat in der Schmeize bei 170 ''C von kleiner 100 mPas. 



Beispiele: 



In den nachstehenden Beispielen werden folgende Abkurzungen venwendet: 

DSC = Differential Scanning Calorimetry 

GPC s Gel-Permeations-Chromatographie 

GC s Gaschromatographie 

Mw = Molmassengevi^chtsmittei in g/mol nach GPC 

Mn = Molmassenzahlenmittel in g/mol nach GPC 

Mw/Mn = Polydispersitat 



Schmelzpunkle (Smp) und Schmelzwarmen (AH) wurden durch DSC-Messungen mit einem Terkin-Elmer DSC T 
bei 10 ^'C/min Aufheiz- und Abkuhlrate aus dem 2. Aufheizen bestimmt. 

Die Schmelzviskositaten (SV) sind bei 170 '^C mit einem Rotationsviskosimeter bestimmt worden. 

Die Bestimmung des Isotaktischen Index (1.1.) erfolgt durch IR-Spektroskopie nach J. R Luongo J AppI Pdym 

Chem.. 3. 302 (1960). 

Die Untersuchung der Kettenenden der Polymere erfdgt uber ""^C-NMR wie in Polymer. 1989. Vol. 30. S. 428. beschrie- 
ben. Sofern weniger als 10 % aller Endgruppen als isopropenyl Endgruppen vorliegen. findet sich in Tabelle 1 die 
Angabe "gesattigt". 
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Beispiel 1: 

In einem inerten 100 dm^-Reaktor wurden 30 kg Propen. 12 mmol Triisobutyialuminium vorgelegt. unter ROhren 
auf 70 ""C temperiert und 1 ,0 bar Wasserstoff zudosiert. 

Parallel hierzu warden 31 mg Ethylen-bis-1 , 1 '-(tetrahydroindenyOzirkondichlorid inl 5 ml 1 0 Gew.% toluolischer LOsung 
von Methylaluminoxan gelOst und genjhrt. Die Polymerisation wind durch portionsweise Zugabe der Katalysator- 
L6sung gestartet und die Innentemperatur des Reaktors auf 70 '^C geregelt. Wasserstoff wurde gemSB GC-Kontrolle 
nachdosiert und auf den Anfangavert konstant gehalten. Nach 1 Stunde wurde die Polymerisation durch Zugabe von 
CO2 gestoppt. der Reaktor entspannt und das Produkt ais Schmeize abgelassen. Es resuttieren 12.1 kg PP-Wachs. 
Die GPC-Messung ergibt ein von 3528 und MJ^n O'eich 2. 1 . Die Eigenschaften sind in Tabelle 1 zusammenge^Bt. 

Vergleichsbeispiel 1 : 

Beispiel 1 wurde wiederholt. jedoch kein Wasserstoff dostert. Die Eigenschaften sind in Tabelle 1 zusammen- 
gefaBt. Die GPC-Messung ergibt ein von 12640 und MJMn O^^^h 2.5. 

Beispiel 2: 

Beispiel 1 wurde mit 83 mg Ethylen*bis-1.r-(4,7-dimethylindenyl)zirkondichlorid durchgefuhrt. wobei 100 mbar 
Wasserstoff venwendet wurden. Es resultieren 9.7 kg PP-Wachs. Die GPC-Messung ergibt ein M^ von 5346 und fAJMn 
gieich 2.7. Die Eigenschaften sind in Tabelle 1 zusammengefaBt. 

Beispiel 3: 

Beispiel 1 wurde mit 60 mg Ethylen-bis-1,1'-(2-methyltetrahydroindenyl)zirkondichlorid durchgefuhrt. wobei 0.3 bar 
Wasserstoff verwendet wurden. Es resultieren 13,7 kg PP-Wachs. Die GPC-Messung ergibt ein M^ von 6450 und 
M^n gieich 2.5. Die Eigenschaften sind in Tabelle 1 zusammengefaBt. 

Beispiel 4: 

Beispiel 1 wurde mit 100 mg Ethylen-bis-1 . V-(2-methylindenyl)2irkondichlorid durchgefuhrt. wobei 2,5 bar Wasser- 
stoff venwendet wurden. Es resultieren 1 3.3 kg PP-Wachs. Die GPC-Messung ergibt ein M^ von 61 1 0 und M^M^ gieich 
2,1. Die Eigenschaften sind in Tabelle 1 zusammengefaBt. 

Beispiel 5: 

Beispiel 1 wurde mit 11 mg Ethylen-bis-1. V-{2-methyl-4-phenyiindenyl)zirkondichlorid durchgefuhrt. wobei 2.5 bar 
Wasserstoff venwendet wurden. Es resultieren 12.2 kg PP-Wachs. Die GPC-Messung ergibt ein M^ von 5591 und 
MJMn gieich 2,27. Die Eigenschafte sind in Tabelle 1 zusammengefaBt. 

Beispiel 6: 

Beispiel 1 wurde mit 50 mg wiederholt. wobei 0,2 bar Wasserstoff und 0.8 bar Ethylen dosiert wurden. Es resultie- 
ren 16.2 kg Propylen/Ethylen-Copolymerwachs. Die GPC-Messung ergibt ein M^ von 4665 und MJMn O^eich 2.05. Die 
Eigenschaften sind in Tabelle 1 zusammengefaBt. 

Beispiel 7: 

Die Wachse aus den vorangegangenen Beispielen wurden im Trockenschrank bei 200 ""C 4 h unter Luftzutritt 
getempert. Nach dem AbkOhlen der Proben wurde die Verfdrbung anhand etnes Satzes von Vergleichsmustern vorge- 
nommen (Note 1: terblos. Note 6: dunkelbraun). Die Ergebnlsse der Terrperversuche (Tabelle 1) zeigen. daB Wachse 
hergestellt unter Gegenwart von Wasserstoff eine verbesserte Thermostabilitat besitzen. 



Tabelle 1 



Bsp. 


Typ 


SV(170 'C) 


Smp ['C] 


AH [J/g] 


1.1. 


Kettenende 


Farbnote 


1 


C3-Homo 


30 


122 


91 


86 


gesdttigt 


1 -2 
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Tabelle 1 (tortgesetzt) 





Bsp. 


Typ 


SV(170«C) 


Smp I'd 


AHtJ/g] 


1.1. 


Kettenende 


Farbnote 




VI 


C3-Homo 


443 


121 


94 


83.7 


ungesdttigt 


5-6 


f 
9 


2 


C3-Homo 


55 


127 


81 


79 


gesflttigt 


1 




3 


C3-Homo 


90 


118 


80 


79 


gesdttigt 


1 




4 


C3-Homo 


89 


134 


82 


77.2 


gesdttigt 


2 


10 


5 


C3-Homo 


75 


155 


125 


97 


gesSttigt 


1-2 




6 


C3/C2-Copo. 


41 


108 


72 


75 


gesdttigt 


1 



PatentansprOche 

15 

1. Polypropylen-Hpmopolymer und Ck)polymer-Wachse. dadurch gekennzeichnet. daB sie durch Polymerisation 
unter Verwendung von Metallocen-Verbindungen in Gegenwart von Wasserstoff hergestellt wurden und eine 
Schmelzviskositat von weniger ats 100 mPas. gemessen bei 170 X, aufweisen. 

20 2. Polypropylen-Homopolymer und Copolymer-Wachse gemdB Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet. da8 sie weni- 
ger als 1 0 % ungesattigte Kettenenden aufweisen. 

3. Harte isotaktische Polypropylen-Homopolymenwachse nach Anspruch 1 oder 2 mit einem isotaktischen Index gr6- 
Oer 70 % und einer Schmelzwdrme AH von 80 J/g oder hOher. 

25 

4. Verfahren zur Herstellung von Wachsen nach Anspruch 1 , 2 oder 3. dadurch gekennzeichnet. daB Ethylen-verb- 
rOckte stereorlgide Metallocene eingesetzt werden. 

5. Venwendung der Wachse nach Anspruch 1 . 2 Oder 3 zur Herstellung von Tonern. 

30 

6. Venwendung der Wachse nach Anspruch 1 . 2 oder 3 zur Kunststoffverarbeitung und zur Herstellung von Master- 
batches. 



7. Venwendung der Wachse nach Anspruch 1 . 2 oder 3 zur Herstellung von Druckfarben. in Lacken und als Kompo- 
35 nente in SchmelzMebern. 
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